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1 

Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Vorrichtung 
zur kontinuierlichen Herstellung von chemischen Ver- 
bindungen unter Anwendung von UltraschalL 5 

Die Anwendung von Ultraschall in der chemischen 
Verfahrenstechnik ist an sich bekannt 

So kann die Wirkung von Reinigungsbadern in der 
MetalloberflachenbehandJung durch den Einsatz von 
Ultraschall erheblich gesteigert werden. lo 

In der Biotechnologie werden Ultraschallquellen zum 
Zweck der Desinfeklion benutzt Hierbei werden in 
Wasser befindliche Zellen von Bakterien und Algen zer- 
rissen. Milch kann zum Beispiel auf diesem Wege in 
wenigen Sekunden keimf rei gemacht werden. 1 5 

Daneben laBt sich die Olausbeute bei der Olextrak- 
tion mit Hexan auf ca. 90% gegenfiber 32% bei Nicht- 
bestrahlung steigern [E Henglein, Lexikon Chemische 
Technik. Verlag Chemie, Weinheim 1988, S.615 und 
zit Lit.) 20 

Obwohl die Phanomene des Ultraschails schon seit 
1927 bekanni sind, ist der Einsatz von Ultraschall in der 
synthetischen organischen Chemie erst in jiingster Zeit 
zum Durchbruch gekommen, wofQr die sprunghaft stei- 
gende Zahl von Publikationen mit dieser Thematik ei- 25 
nen cindrucksvollcn Beleg liefert [K. S. Suslick. Ultra- 
sound in Synthesis in H.Scheffolg (Ed.): Modern Syn- 
thetic Methods 4 (1986). Springer-Verlag, Berlin 1986; 
C Einhorn und J. Einhorn, J.-L Luche, Sonochemistry 
- The Use of Ultrasonic Waves in Synthetic Organic 30 
Chemistry, Synthesis (1989) 787; T. J. Mason, Use of ul- 
trasound in chemical synthesis. Ultrasonics (1986) 245]. 

Wahrend Ultraschallschwingungen anfangs lediglich 
dazu eingesetzt wurden, organische MolekQle zu spal- 
ten (Sonolyse) - beispielsweise um Polymere zu depo- 35 
lymerisieren - konnte in der Folgezeit die Anwendung 
von Ultraschall auf eine ganze Palette von - konstruk- 
tiven — organischen Synthesemethoden erfolgreich 
ausgedehnt werden. 

Dabei wurde entdeckt, daB Ultraschallschwingungen 40 
nicht nur dazu verwendet werden konnen, urn die Reak- 
tionsgeschwindigkeit und/oder die Ausbeute des ge- 
wQnschten Reaktionsproduktes zu steigern — was bei 
zahlreichen heierogenen Reaktionssystemen erfolg- 
reich durchgef uhrt werden konnte - sondern, dafl auch 45 
der Reaktionsverlauf mit dieser Methode nachhaltig be- 
einfluBt werden kann. 

Der Einsatz von Ultraschall bei chemischen Reakiio- 
nen ist grundsatzlich in homogenen als auch in hetero- 
genen Systemen mdglich. 50 

In der Vergangenheit erlangte jedoch diese Art von 
Sonochemie fur heterogene Systeme eine vergleichs- 
weise deutlich hdhere Bedeutung als fOr homogene Sy- 
steme. 

Bei den heterogenen Systemen wird zwischen fltissig/ 55 
fliissig-Systemen und fest/fliissig-Systemen unterschie- 
den. 

Letztere Gruppe kann noch einmal unterteilt werden, 
in Reakiionen die unter Beteiligung von Metallen bzw. 
Organometallverbindungen ablaufen (2.B. Grignard- eo 
Oder Reformatzky-Reaktionen) und alle ubrigen Reak- 
tionstypen. 

Aus der Vielzah! fur die Sonochemie in Betracht kom- 
menden Reaktionen seien die folgenden beispielhaft 
herausgegriffen: 65 

1. Oxidationen und Reduktionen anorganischer 
Verbindungen in wasseriger LOsung [K. S. Suslick, 
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Ultrasound in Synthesis in H. Schcffolg (Ed.): Mo- 
dern Synthetic Methods. 4 (1986), Springer-Verlag, 
Berlin 1986]. 

2. Reaktionen von Metallcarbonylen — insbeson- 
dere Ligandenaustausch- Reaktionen und Cluster- 
bildungsreaktionen [K. S. Suslick, 
j. Am. Chem. Soc, 105(1983)5781]. 

3. Radikalische Fragmentierungen von organischen 
Verbindungen - wie z. B.Thymin. Uracil oder Cy- 
tosin in wasseriger Ldsung [R.E.Verrall et at, 
Can. J. Chem. 53 (1975) 2394; ibid. 58 (1980) 1909; 
ibid. 65(1987)1162]. 

4. Solvolyse von Halogenalkanen - wie z. B. von 
2-Chlor-2-methylpropan- in wasseriger alkohol- 
ischer Ldsung [T. J. Mason et aL Tetrahedron 41 
(22)(1985)5201]. 

5. Zweiphasenverseifung von Estern [S. Moon et aL 
Tetrahedron Lett 20(1979)3917; D. S. Kristol et al.. 
Tetrahedron Lett. 22 (1981) 907] oder von Nitrilen 
[J. Elguero et al, C R. Acad. Sc. Paris, II. 298 (1984) 
877]. 

6. Synthese von Organometallverbindungen — bei- 
spielsweise Lithiumorganylen — in situ und deren 
Verwendung in Folgereaktionen — wie z. B. in der 
Barbier-Reaktion [J.LLuche und J.CDamiano, 
J. Am. Chem. Soc. 102 (1980) 7926; B. M. Trost und 
B. P. Coppola, J. Am. Chem. Soc. 104 (1982) 6879; 
j.L Luche und J. Einhorn, Tetrahedron Lett 27 
(1986)501]. 

7. Grignard- Reaktionen [W.Oppolzer und 
P.Schneider. Tetrahedron Utt25 (1984) 3305; 
]. L Luche und J. C Damiano, 
J. Am. Chem. Soc. 102 (1980) 7926], wobei eine Ak- 
tivierung selbst in feuchten Reaktionsmedien (Diet- 
hylether) moglich ist []. D. Sprich und G. S. Lewan- 
dos. Inorg. Chim. Acta 76(1982) 1241]. 

8. Reformatzky-Reaktionen [P.Boudjouk und 
B. H. Han, US-PS 44 76 870; J. Org. Chem. 47 (1982) 
5030} 

9. Darstellung von Dichlorcarbenen [S. LRegen 
und A. Singh, j. Org. Chem. 47 (1982) 1587] und de- 
ren Einsatz in der sog. Simmons-Smith- Reaktion 
[O. Repic und S. Vogt. Tetrahedron Lett 23 (1982) 

2729} 

10. Umsetzungen vom Typ der Clemmenson-Re» 
duktion [P. Boudjouk. Nachr. Chem. Techn. Lab. 31 
(1983)798} 

11. Lithiierungen unter Verzicht der Anwendung 
von lithiumorganischen Verbindungen sowie in-si- 
tu-Darstellung von Butyllithium und Lithiumdiiso- 
propylamid [J. L. Luche und J. Einhorn, 
J. Org. Chem. 52(1987)4124} 

12. Reaktionen vom Typ der Bouvcault- Blanc- Re- 
aktion [J.LLuche und J. Einhorn, Tetrahedron 
Lett 27 (1986) 1 791 ; ibid. 27 (1986) 1 793; J. L. Luche 
etaU ibid 23 (1982) 3361} 

13. Reduktive Silylierungen von Dicarbonyl verbin- 
dungen in Gegenwart von Metallen — wie z. B. 
Zink [P. Boudjouk und Jeung Ho So, Synth. Com- 
mun. 16(1986)775} 

14. Darstellung von Organosilicium-Verbindungen 
aus den entsprechenden Dihalogensilanen 
[P. Boudjouk und B. H. Han, US-PS 44 76 870} 

15. Umsetzungen vom Typ der Ullmann-Reaktion 
fr. J. Mason. Ultrasonics 24 (1986) 292} 

16. Hydrierung von Alkenen und Alkinen [P. Boud- 
jouk und B. H. Han US-PS 44 76 870] sowie reduk- 
tive Offnung von Cyclopropanringen (P. Boudjouk 



DE 40 16 076 Al 



und B, H. Han, J. Catal. 79 (1983) 489]. 

17. Reduktionen vom Typ der Bfechamp-Reduktion 
sowie Reduktionen von Nitrogruppcn mittels des 
Systems Fe/N2H4xH20/"C' [B. H. Han el aU Bull 
Korean Chem. Soc. 6 (1985) 320]. 5 

18. Hydrierung von Kohlenstoff-Kohlenstoff-Dop- 
pelbindungen mit Wasserstoff in Gegenwart eines 
Katalysators — wte z. B. Palladium. 

19. Aldolkondensationen z.B. mittels Aluminium- 
oxyd [B.CBarot et aU Synth. Common. 14 (1984) to 
397]^ 

20. Oxidationen von Alkoholen — beispielsweise 
mit Kaliumpermanganat [J.Yamawaki et at, 
Chem. Lett 1983.379]. 

21. Umwandlung von Amiden in Thioamide mittels 15 
Phosphorsulfiden — wie z.B. mit dimeren Dis- 
phosphorpentasulfid [S. Raucher und P.Klein, 

J. Org. Chem. 46 ( 1 98 1 ) 3558} 

22. Herstellung von aromatischen Acylcyamiden 
durch Umsetzung der entsprechenden Acylhaloge- 20 
nide mit Alkalicyaniden [T. Ando et al.. Synthesis 
1983,637} 

23. Herstellung von Alkimetallsuspensionen — 2, B. 
fur den Einsatz bei der Dieckmann-Cyclisierung 

- [J. L Luche et al., Tetrahedron Lett. 25 (1984) 753} 25 

24. Herstellung von Alkenen auf der Basis der Wit- 
tig-Horner-Reaktion - z.B. in Gegenwart von 
Erdalkalimetall-Hydroxiden wie Bariumhydroxid 
[J, V. Sinisterra et al. J. Org. Chem. 52 ( 1 987) 3875} 

25. Herstellung von Zuckeracetalen [J.L Luche 30 
und C. Einhom. Carbohydr. Research 155 (1986) 
258} 

26. Reduktion von Arylhaliden mit komplexen Al- 
kalialuminiumhydriden [P. Boudjouk und 

B. H. Han. Tetrahedron Utt 23(1982) 1643} 35 

27. Darstellung von Trialkylboranen uber die Zwi- 
schenstufe des entsprechenden Alkylaluminiumses- 
quibromids — beispielsweise die Herstellung von 
Triethylboran via Ethylaluminiumsesquibromid 
[Kou Fu Liou et at. J. Organomet Chem. 294 (1985) 40 
145} 

28. Umsetzungen auf der Basis der Michael^Addi- 
tion [K. Shibata, Chem. Letters 1987, 519} 

29. N-Alkylierungen von Aminen [R. S. Davidson et 
al, Tetrahedron Lett 24(1983)5907} 45 

30. Umsetzungen auf der Basis der Cannizzaro-Re- 
aktion [J. V. Sinisterra und A. Fuentes, Tetrahedron 
Utt 27 (1986) 2967} 

31. Strecker-Synthesen zur Darstellung von 2-Ami- 
nonitrilen [J. Menedez et al.. Tetrahedron Lett 27 50 
(1986)3285} 

32. HydrosiIylierungen[P. Boudjouk und B, H. Han, 
Organometallics 2 (1983) 769} 

33. Hydroalkylierungen [T. ICitazume und N. Ishi- 
kawa. J. Am Chem. Soc. 107 (1985)5186} 55 

34. Cycloadditionen [G. Mehta und H.S.RRao, 
Synth. Commun. 15(1985)991} 

35. Friedel-Crafts-Acylierungen [B.M.Trost und 
B. P. Coppola J. Am. Chem. Soa 104 (1982) 6879; 

P. Boudjouk etaL, Synth. Commun. 16(1986)401} 60 

Obschon die angefuhrten Reaktionen einen nachhal- 
tigen Endruck von der groBen Anwendungsbreite der 
mit Ultraschall unterstutzten Reaktionen vermittein, 
sind nur wenige — speziell fur derartige Umsetzungen 65 
ausgelegte — Apparate entwickelt worden. So getangen 
meist handelsabliche Ultraschall- Reinigungsbader zum 
Einsatz. Der Einsatz einer Reaktionsapparatur in einem 



vergroOerten LabormaOstab ist aus der Literatur erst in 
einem Fail (Simmons-Smith-Reaktion) bekannt [O. Re- 
pic et aU Org. Preps and Procedures Int 16 (1984) 25} 
Zur Durchfuhrung dieser Reaktion im 22-Liier-MaO- 
stab wird jedoch ein Ultraschailbad mit einem Fas- 
sungsvermogen von 220 1 bendtigt! 

Im allgemeinen existieren zwei prinzipiell verschiede- 
ne Mdglichkeiten, dem Reaktionssystem Energie in 
Form von Ultraschall zuzufOhren: 

a) Das ReaktionsgefaQ wird in eine Flussigkeit ge- 
taucht — in der Regel Wasser -, welche ihrerseits 
beschallt wird, wie es z. B. bei den erwahnten Reini- 
gungsbadern der Fall ist. 

b) Eine Ultraschallsonde wird innerhalb des Reak- 
tionsmediums plaziert Die von der Ultraschallson- 
de ausgehenden Schwingungen werden tiber einen 
Resonator in die zu beschallende Substanz einge- 
leitet 

Unabhangig von der Wahl der Methode ist es not- 
wcndig, sowohl die Temperalur als auch die sog- Be- 
schallungsintensitat kontrollieren zu konnen. 

Zur Wahl der Temperatur ist anzumerken. daB die 
Reaktionsgeschwindigkeit ultraschallunterstQtzter Re- 
aktionen im allgemeinen mit steigender Temperatur ab- 
nimmt Der Grund hierfur dQrfte darin liegen, daB mit 
steigender Temperatur der Dampfdruck in den Hohl- 
rSumen ansteigt, so daB der Biaschenkollaps weniger 
energiereich abl^uft als bei der Implosion hochevaku- 
ierter Hohlraume [s.a.: K.S.Suslick, die chemischen 
Wirkungen von Ultraschall in: Spektrum der Wissen- 
schaft 1989, 60} Aus diesem Grunde ist es voneilhaft, 
auf diejenigen Ldsungsmittel zurOckzugreifen, welche 
einen mdglichst geringen Dampfdruck besitzen. 

Die Intensitat der Beschallung hangt in erster Linie 
von der fiir den Einsatz vorgesehenen Reaktionsappa- 
ratur ab. Wahrend die Leistungsdichte in einem Ultra- 
schailbad lediglich im Bereich von ca. 0,1 bis 1 W/cm^ 
liegt, konnen beim Einsatz von Ultraschallsonden Lei- 
stungsabgaben von 10- 1000 W/cm^ erzielt werden. 

Ein weit geringerer EinfluB — im Vergleich zu den 
genannten Reaktionsparametem Beschallungsintensitat 
und Reaktionstemperatur — kommt der Beschallungs- 
frequenz zu — so lange sie in einem die [Cavitation 
bewirkenden Bereich liegt (ca. 1 kHz bis 1 MHz). 

Neben der geringen Leistungsdichte, die in Ultra- 
schallbadern erreicht werden kann, ist die Verwendung 
dieser Apparatur jedoch noch mit weiteren Nachteilen 
verbunden: 

— eine wirksame Kontrolle der Bestrahlungsinten- 
sitat ist nichtmdglich; 

— nur ein Teil der von der gesamten Bodenflache 
des Bades abgestrahlten Energie gelangt in das Re- 
aktionsgefaB; 

— eine fiir die Energieubertragung gunstige Posi- 
tionierung des ReaktionsgefaBes ist schwterig (die 
sich im Bad bildenden stehenden Wellen weisen 
sog. Knoten auf — an diesen Stellen erfolgt keine 
Energieubertragung); 

— eine Temperaturkontrolle ist schwierig — u. U. 
muB der gesamte Badinhalt zirkuliert werden; 

— eine kontinuierliche Reaktionsfiihrung fiihrt zu 
keinen akzeptablen Umsatzresultaten; ein entspre- 
chender Umbau der Apparatur ware zusfltzlich mit 
einem vergleichsweise hohen apparativen Auf- 
wand verbunden; 
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- kr groBere Ansatze existieren keine handelsiib- 
lichen Ultraschallbader. 

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die 
genannten Nachteile zu uberwinden und ein Verfahren 5 
sowie eine Reaktionsapparatur zur Verfiigung zu stel- 
len, das bzw. die es insbesondere ermoglicht, ultraschall- 
unterstutzte Reaktionen kontinuierlich durchzufflhren. 

Es isi eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfin- 
dung, eine Reaktionsapparatur zur Verfugung zu stel- 10 
len, die die Umsetzung Uber den Labormaflstab hinaus- 
gehender GroBenordnungen an Reaktanden auf einfa- 
che Weise und unter Zuhilfenahme handelsublicher Ce- 
rate erlaubt 

ErfindungsgemaB werden die vorstehenden Aufga- 15 
ben dadurch gelost, dafl eine die Reaktanden enthalten- 
de Reaktionsmischung bzw. -losung kontinuierlich an 
einer schallwellenemittierenden Quelle vorbeigefQhrt 
und beschalit wird. 

FQr die Durchfuhrung dieses Verfahrens eignet sich 20 
z. B. ein sogenannter Schlaufenreaktor, in dem eine die 
Reaktanden enthaltende L6sung an einer Uitraschall- 
quelle, welche sich in einer entsprechend ausgestalteten 
DurchfluBzelle befindct, kontinuierlich vorbeigefUhrt 
- und beschalit wird. - . _ . _ _ 25 

Die vorstehcnd genannten Aufgaben werden bei- 
spielsweise durch die in Fig. 1 schematisch dargestellte 
Reaktionsapparatur geldst. Verschiedenartige, andere 
und weitere Merkmale. Ausgestaltungen und derglei- 
chen, die der vorliegenden Erfindung zugeordnet sind, 30 
werden fUr den Fachmann aus der vorliegenden Be- 
schreibung ersichtiich und in Verbindung mit der Zeich- 
nung, in welcher das gcgenwirtige bevorzugte Ausfuh- 
rungsbeispiel der Erfindung beispielhaft dargestellt ist, 
noch besscr verstandlich. Es wird jedoch ausdrucklich 35 
darauf hingewiesen, daB die Zeichnung und die dieser 
zugeordnete Beschreibung lediglich zum Zweck der Er- 
lauterung und Beschreibung vorgesehen und nicht als 
Einschr^nkung der Erfindung anzusehen sind. 

40 

Beschreibung der Zeichnung 

Rg, 1 verkarpert die schematische Wiedergabe der 
erfindungsgemaBen Reaktionsapparatur. Der Reaktor 
10 dient vornehmlich zur Aufnahme und Durchmi- 45 
schung sowie Bevorratung der Reaktanden bzw. Edukte 
und ist mit Vorrichtungen 11 zum Durchmischen der 
Reaktionsmischung sowie zur Bestimmung der Tempe- 
ratur oder ggf. anderer charakteristischer Eigenschaften 
der Reaktionsmischung 12 oder zum Einleiten von 50 
Inertgas 13 versehen. Je nach den Erfordernissen. wel- 
che die jeweiligen Reaktionstypen notwendig machen, 
kann der Reaktor 10 weiterhin mit Vorrichtungen zum 
Zudosieren einzelner Komponenten — wie z. B. einen 
Tropftrichter 14 — sowie mit Vorrichtungen zum Kon- 55 
densieren (Kuhler) 15 oder Kuhlen bzw. Erwarmen der 
Reaktionsmischung 16 im Reaktor versehen sein. Aus 
dem Reaktor 10 wird die Reaktionsmischung der Pum- 
pe 30 zugeleitet Die Zuleitung 20 ist mit einer Vorrich- 
tung zum Warmeaustausch 21 sowie Vorrichtungen, eo 
welche die Entnahme von ReaktionslOsung 22 bzw. das 
Zufugen von Reaktanden 23 ermoglichen und ggf. Vor- 
richtungen zum Bestimmen der Temperatur 24, oder 
anderer Vorrichtungen zum Erfassen von weiteren cha- 
rakteristischen Eigenschaften des Reaktionsgemisches, 65 
versehen. 

Die Reaktionslosung wird mittels einer Pumpe 30 - 
z. B. einer Dosierpumpe 30 - uber den Pulsations- 



dampfer 31 und die Zuleitung 32 der DurchfluBzelle 40 
zugefuhrt, in welcher sich die Ultraschailquelle 41 befin- 
det und in welcher die Beschallung durchgefuhrt wird. 

Nach dem Passieren der DurchfluBzelle 40 wird die 
Reaktionslosung uber die Zuleitung 42 wieder dem Re- 
aktor 10 zugefuhrt, wobei nach dem Ausiritt aus der 
DurchfluBzelle 40 Vorrichtungen zum Bestimmen der 
Temperatur 43 oder anderer charakteristischer Eigen- 
schaften der Reaktionsmischung der ReaktionslSsung 
sowie Vorrichtungen zum Warmeaustausch 44 vorgese- 
hen sein konnen. 

Nach dem Zufuhren in den Reaktor 10 kann die Reak- 
tionslosung ggf. mit neuen Reaktanden vermischt wer- 
den und der DurchfluBzelle 40 und somit der Ultra- 
schailquelle 41 auf dem beschriebenen Weg emeut zu- 
gefuhrt werden. 

Bezugszeichenliste 

10 Reaktor 

1 1 Vorrichtung zum Durchmischen 

12 Vorrichtung zum Bestimmen der Temperatur 

13 Vorrichtung zum Einleiten von Inertgas 

14 Tropftrichter 

15 KOhler 

16 Vorrichtung(en) zum KQhlen oder Erwarmen des 
Reaktionsinhaltes 

20 Zuleitung 

21 Vorrichtung zum Warmeaustausch 

22 Vorrichtung zur Entnahme von Reaktionslosung 

23 Vorrichtung zum Zufugen von Reaktanden 

24 Vorrichtung zum Bestimmen der Temperatur 

30 Pumpe 

31 Pulsationsdampfer 

32 Zuleitung 

40 DurchfluBzelle 

41 Ultraschailquelle 

42 Zuleitung 

43 Vorrichtung zum Bestimmen der Temperatur 

44 Vorrichtung zum Warmeaustausch. 

Die Arbeitsweise der oben beschriebenen Apparatur 
wird an der nachfolgend beschriebenen Reformatzky- 
Reaktion eriautert, ohne die Anwendungsbreite auf die- 
se Reaktion bzw.diesen Reaktionstyp einzuschranken. 

Beispiel 1 

Herstellung von 3-Hydroxyhexansaureethyiester 

Nach dem Spulen der Apparatur mit Inertgas werden 
600 ml Dioxan im Reaktor vorgelegt und nach Inbe- 
triebnahmc der Dosierpumpe (Typ: Prominent exotro- 
nicTyp BX Li/0267 T/671/h mit Pulsationsdampfer und 
Druckanzeige) unter Ruhren mit 1 143 g Zinkstaub ver- 
setzt. Nach der Inbetriebnahme des Ultraschallgenera- 
tors (Typ: Branson Sonifier 250 mit DurchfluBzelle ohne 
Keramikscheibe) werden bei einer Leistungsanzeige 
von 72% uber einen Tropftrichter mit Druckausgleich 
ca. ein Drittel einer Mischung aus 64,9 g Butyraldehyd 
und 185.0 g Bromessigsaureethylester innerhalb eines 
Zeitraumes von ca. 5 Minuten zugetropft Nach einer 
Beschallungszeit von ca. 10 Minuten springt die Reak- 
tion an, wobei die Reaktionstemperatur bzw. Warme« 
tauschers in der Rcaktionszelle von 45**C auf 70" C und 
im Reaktor von 33^0 auf 40*C steigt (Inbetriebnahme 
des KUhlers). Nach Intensivierung der KUhlung wird die 
restliche Mischung aus Butyraldehyd und Bromessigs- 
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aureethylester mit Zutropfgeschwindigkeit von 5 ml pro 
Minute zugefugt. Dabei wird die Leistungsabgabe der 
Ultraschallquelle konstant in einem Bereich von 50 bis 
55% gehalten und die Leistung der Dosierpumpe auf 
einen Wert von 10 1 pro Stunde eingestellt. Die Kiihlung 5 
wird so einreguliert, daQ die Temperatur in der Zelle in 
einem Bereich von ca. 40'*C bis 50* C und diejenige im 
Reaktor in einem Interval! von ca. SCC bis ca. 40" C 
liegt. 

Nach vollstandiger Zugabe des Butyraldehyd/Bro- 10 
messigsaureethylester-Gemisches wird die Reaktions- 
mischung Uber einen Zeitraum von ca. 15 Minuten be- 
schallt 

Nach dem Absinken der Zellentemperatur (Ende der 
Reaktion) laOt man die resultierende Reaktionssuspen- 15 
sion im Reaktor auf eine Temperatur von ca. 25** C ab- 
kuhlen. 

AnschlieBend wird die Mischung aus dem Reaktor 
entfernt. Die Reaktionsapparatur wird mit 200 ml Dio- 
xan gespult Die vereinigten Mischungen werden lang- 20 
sam unter Ruhren in eine Mischung aus ca, 700 g Eis und 
500 ml 45gew..%ige Natronlauge gegossen. Anschlie- 
Bend fiigt man der Hydrolysemischung ca. 400 ml Me- 
thyl-tert-butylether zu und ruhrt ca. 5 Minuten nach. 
Das Reaktionsgemisch_ wird uber eine _m_it einem 25 _ _ 
K2-Seitzf liter undCIarcel bclegte Nutsche abgesaugt. 

Das Filtermaterlal wird mit 100 ml Methyl-tert-buty- 
lether gewaschen. Aus den vereinigten Filtraten wird 
die organische Phase separiert. Die wasserige Phase 
wird mit 300 ml Methyl-tert.-butylether extrahiert Die 30 
vereinigten organischen Phasen werden mit Wasscr 
neutral gewaschen. Die vereinigten wasserigen Phasen 
werden mit 200 ml Methyl-tert-butylether ausgeschUt- 
telt Die vereinigten organischen Phasen werden mit 
150 g Calciumchlorid getrocknet und nach dem Abfil- 35 
trieren des Trockenmittels bei einer Temperatur im Be- 
reich von 25*'C bis ZO'C i. Vak. eingeengt Man erhalt 
114g (79,1% d.Th. bezogen auf Buiyraldehyd) des 
3-Hydroxyhexans§ureethylesters mit einem Brechungs- 
index nD25 - 1,4283 (GC: 95%ig). 40 

PatentansprQche 

1. Verfahren zur Durchfiihrung sonochemischer 
Reaktionen. dadurch gekennzeichnet, da3 eine die 45 
Reaktanden enthaltende Reaktionsmischung bzw. 
-losung kontinuierlich an einer schallwellenemittie- 
renden Quelle vorbeigefuhrt und beschallt wird. 

2. Vorrichtung zur Durchfahrung sonochemischer 
Reaktionen, dadurch gekennzeichnet, daB sie im so 
wesentlichen aus mindestens einer Ultraschallquel- 
le und mindestens einer Vorrichtung zum Vorbei- 
fuhren der Reaktionsmischung bzw. -losung an der 
Ultraschallquelle aufgebaut wird und gegebenen- 
falls weitere Vorrichtungen zum Erfassen von Ei- 55 
genschaften der Reaktionsmischung und/oder Bc- 
handeln der Reaktionsmischung aufweist. 
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Fig.1 



Ultraschallapparatur 
( Schlaufenreaktor ) 



Tropftrichter 
Stickstoff Kiihler 
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